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Applicant's or agent's file reference 
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International application No. 

PCT/EP00/04589 


International filing date {day/month/year) Priority date {day/month/year) 
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Applicant 

EISU INNOVATIVE GESELLSCHAFT FUR TECHNIK UND UMWELTSCHUTZ MBH 



This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining 
Authority and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



2. This REPORT consists of a total of 



. sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have 
been amended and are the basis for this report and/or sheets containing rerffcjfications made before this Authority 
(see Rule 70.16 and Section 607 of the Administrative Instructions undenaCTQT). 



These annexes consist of a total of _ 



sheets. 



3. 



This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 



I 


I2SI 


II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 


13 


VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 





a 



'O 



Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 
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14 December 2000 (14.12.00) 


Date of completion of this report 

30 October 2001 (30.10.2001) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 
Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/EP00/04589 



I. Basis of the report 



1 . This report has been drawn on the basis of (Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 14 are referred to in this report as "originally filed" and are not annexed to the report since they do not contain amendments.): 

| | the international application as originally filed. 

p><J the description, pages ]A , as originally filed, 

pages . , filed with the demand, 

pages 2,3,5-8 > filed with the letter of 

pages , filed with the letter of 



14 June 2001 (14.06.200n 



the claims, 



Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



1-13 



, as originally filed, 

, as amended under Article 19, 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 

, filed with the letter of 



14 June 2001 q4.06.200n 



| | the drawings, sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 



, as originally filed, 
, filed with the demand, 
, filed with the letter of 
, filed with the letter of 



2. The amendments have resulted in the cancellation of: 

1 1 the description, pages 

I | the claims, Nos. 



I | the drawings, sheets/fig 



^ I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
' — ' to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 

4. Additional observations, if necessary: 



Form PCT/IPEA/409 (Box I) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



mrernational application No. 
PCT/EP 00/04589 



V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



Statement 
Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (IA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



1-13 



1-13 



1-13 



YES 
NO 
YES 
NO 

YES 
NO 



2. Citations and explanations 

a) 



This report makes reference to the following 
documents : 



Dl: GB-A-838 973 
D2: US-A-3 658 790. 

b) Provided the formal objections raised in Box VIII 
are addressed in a suitable manner, novelty and 
inventive step can be acknowledged. 

c) None of the search report citations mentions filters 
made of filter paper or paper-like nonwoven 
material. For this reason already, the subject 
matter of the application is therefore novel. 



d) Dl and D2 are considered relevant prior art and both 
relate to the modification of cellulose-containing 
material with an aqueous solution of urea and 
phosphoric acid. However, none of the documents 
describes the method steps of the "activation" of 
cellulose-containing material by a specific amount 
of moisture and the evaporation of this moisture in 
the vacuum. Furthermore, nothing is said as to the 
presence of larger amounts of carbamide groups. 



Form PCT7IPEA/409 (Box V) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



Inffirnational application No. 
PCT/EP 00/04589 



Page 2, lines' 115 - 122 of Dl draws attention 
specifically to the fact that only "traces" of the 
nitrogen are bonded covalently to the cellulose. 

Although it is unclear what problem is intended to 
be solved by the presence of carbamide groups in the 
cellulose, since the available prior art does not 
contain any prompting as to incorporating large 
amounts of such groups (for whatever purpose) in 
cellulose, the subject matter of the application is 
considered non-obvious - 



e) There are no doubts as to the industrial 

applicability of the filter paper as per the 
application . 



Form PCT/IPEA/409 (Box V) (January 1994) 



fnt^rotional application No. 
PCT/EP 00/04589 



VIII. Certain observations on the international application 

The following observations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the claims are fully 
supported by the description, are made: 

1. During procedings in the regional/national phase, an 
explanation should be given as to why a large 
proportion of the nitrogen in the embodiments in the 
application is bonded covalently in the form of 
carbamide groups, whilst in the apparently very 
similar method in Dl such groups are only formed in 
traces as a " subsidiary reaction". 

2. Claim 2 (in particular steps a) and f ) ) and Claims 
4-6, 9 and 12 do not appear to be fully supported by 
the description. The wording of these claims should 
therefore be included at a suitable point in the 
description. 

3. In Claim 13, the back reference to Claim 1 is 
clearly incorrect. 

4. On page 3, line 29, the words "in particular" should 
be deleted so as to avoid a contradiction with Claim 
2. 

5. On page 5, line 18, before the words "in water", the 
words "and urea" are missing. 



Form PCT/IPEA/409 (Box VIII) (January 1994) 



VERTRAG Ar DIE INTERNATIONALE ZUSAlflKlENARBEIT 
AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS 



PCT 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 1 8 sowie Regeln 43 und 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

1/00/109 PCT 


WEITERES siehe Mitteilung uber die Ubermittlung des internationalen 

Recherchenberichts (Formblatt PCT/ISA/220) sowie, soweit 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 

PCT/EP 00/04589 


Internationales Anmeldedatum 
(Tag/Monat/Jahr) 

20/05/2000 


(Fruhestes) Priorrtatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

28/05/1999 


Anmelder 

EISU INNOVATIVE GESELLSCHAFT ... 





Dieser internationale Recherchenbericht wurde von der Internationalen Recherchenbehdrde erstelft und wird dem Anmelder gemafB 
Artikel 18 ubermittett. Eine Kopie wird dem Internationalen Buro ubermrttelt. 

Dieser internationale Recherchenbericht umfaBt insgesamt __3 Blatter. 

| X | Daruber hinaus liegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 . Grundlage des Berichts 

a. Hinsichtlich der Sprache ist die internationale Recherche auf der Grundlage der internationalen Anmeldung in der Sprache 
durchgefuhrt worden, in der sie eingereicht wurde, sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

| | Die internationale Recherche ist auf der Grundlage einer bei der Behorde eingereichten Obersetzung der internationalen 
Anmeldung (Regel 23.1 b)) durchgefuhrt worden. 

b. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleottd- und/oder Aminosauresequenz ist die internationale 
Recherche auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das 

| | in der internationalen Anmeldung in Schrrflicher Form enthalten ist. 

[ | zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

| | bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

| | bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

| | Die Erklarung, daB das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht uber den Offenbarungsgehalt der 
internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

| | Die Erklarung, daB die in computerlesbarer Form erfaf3ten Informationen dem schriftlichen Sequenzprotokoll entsprechen, 
wurde vorgelegt. 

2. Bestlmmte An sprue he ha ben sich als nicht recherchierbar erwiesen (siehe Feld I). 

3. Q^J Mangel nde Einheitlichkeit der Erfindung (siehe Feld II). 



4. Hinsichtlich der Bezeichnung der Erfindung 

|~X~| wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
| | wurde der Wortlaut von der Behorde wie folgt festgesetzt: 



5. Hinsichtlich der Zusammenfassung 

wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

wurde der Wortlaut nach Regel 38.2b) in der in Feld ill angegebenen Fassung von der Behorde festgesetzt- Der 
I I Anmelder kann der Behorde innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses internationalen 
Recherchenberichts eine Stellungnahme vorlegen. 

6. Folgende Abbildung der Zelchnungen ist mit der Zusammenfassung zu veroffentlichen: Abb. Nr. 



| | wie vom Anmelder vorgeschlagen [^] keine der Abb. 

| | weil der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschlagen hat. 
| | weil diese Abbildung die Erfindung besser kennzeichnet. 



Formblatt PCT/ISA/210 (Blatt 1) (Juli 1998) 



INTERNATIONALER AECHERCHENBERICHT 



Ion ales Aktenzefchen 



PCT/EP 00/04589 



A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANOES 

IPK 7 B01D39/04 D21H27/08 B01J41/16 



Nach der International en Patentklassifikation (IPK) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK 



B. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Recherchierter Mindestprufstoff (Klassifikationssystem und Klassifikationssymbole ) 

IPK 7 B01D D21H 801J 



Recherchierte aber nicht zum Mindestprufstoff gehdrende Veroffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen 



Wahrend der international en Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtt. verwendete Suchbegriffe) 

WPI Data, PAJ, EPO-Internal 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie* 



Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile 



Betr. Anspruch Nr. 



a,p 



GB 838 973 A (W. & R . BALSTON LTD.) 

22. Juni 1960 (1960-06-22) 

Seite 1, Zeile 8 - Zeile 63; Anspruche 

1-15 

W0 99 28372 A (EISU) 
10. Juni 1999 (1999-06-10) 
Anspruche 1-16 

US 3 658 790 A (L. J.BERNARDIN) 
25. April 1972 (1972-04-25) 
Anspruch 1; Bei spiel 1 

GB 899 284 A (UNITED KINGDOM ATOMIC ENERGY 
AUTHORITY) 20. Juni 1962 (1962-06-20) 
das ganze Dokument 

-/-- 



1-3, 
6-11,13 



1-3 



1,2 



Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



ID 



Siehe Anhang Patentfamilie 



° Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentlichungen 

"A" Veroffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, 
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist 

"E" alteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem intemationaien 
Anmeldedatum veroffentlicht worden ist 

"L" Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
scheinen zu lassen, oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer 
anderen im Recherchenbericht genannten Veroffentlichung belegt werden 
soil oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefuhrt) 

"O" Veroffentlichung, die sich auf eine mundliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaGnahmen bezieht 

"P" Veroffentlichung, die vor dem intemationaien Anmeldedatum, aber nach 
dem beanspruchten Priori tatsdatum veroffentlicht worden ist 



' Spatere Veroffentlichung, die nach dem intemationaien Anmeldedatum 
oder dem Priori tatsdatum veroffentlicht worden ist und mit der 
Anmeldung nicht koflidiert, sondem nur zum Verstandnis des der 
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden 
Theorie angegeben ist 

■ Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein auf grund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden 

" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mit einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und 
diese Verbindung fur einen Fachmann naheliegend ist 

" Veroffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der intemationaien Recherche 



10. Oktober 2000 



Absendedatum des intemationaien Recherchenberichts 



17/10/2000 



Name und Postanschrift der Intemationaien Recherchenbehorde 
Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Bevollmachtigter Bediensteter 



Bertram, H 



Formblatt PCT/1SA/210 (Blatt 2) (Juli 1992) 
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INTERNATIONALER J&CHERCHENBERICHT 



Intd^^onales Aktenzeichen 

PCT/EP 00/04589 



C.(Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie 0 - - Bezeichnung der Veroffentlichungrsoweit erfordertich unter Angabe der in'Betrachtkommenderi Telle 



Betr. Ahspnjch Nr. 



GB 914 421 A (SPONCEL LTD) 
2. Januar 1963 (1963-01-02) 
das ganze Dokument 



Formblatt PCT/ISA/210 (Fortsetzung von Blatt 2) (Juli 1992) 



Seite 2 von 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

InformfHon on patent family members 



Int^^ponal Application No 

PCT/EP 00/04589 



Patent document 
cited in search report_ 


Publication 
date 




Patent family 
- member(s) — 




Publication 

date- -- — — 


GB 838973 


A 




NONE 






WO 9928372 


A 


10-06-1999 


DE 


19753196 


A 


08-07-1999 








DE 


19850286 


A 


04-05-2000 








AU 


1869099 


A 


16-06-1999 








EP 


1036109 


A 


20-09-2000 








NO 


20002770 


A 


28-07-2000 



US 3658790 A 25-04-1972 NONE 



GB 


899284 


A 


NONE 


GB 


914421 


A 


NONE 



Form PCT/ISA/210 (patent family annex) (July 1992) 



VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMME 
_ AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS 



PCT 

INTERN ATI ON ALER VORLAUFIGER PRUFUNGSBERICHT 

(Artikel 36 und Regel 70 PCT) 




Aktenzeichen des Anmelders oder Anwalts 
1/00/109 PCT 


WEITERES siehe Mitteilung iiber die Ubersendung des internationalen 
VORGEHEN vorlaufigen Prufung sberichts (Formblatt PCT/I PEA/4 16) 


Internationales Aktenzeichen 
PCT/EP 00/ 04589 


Internationales Anmeldedatum 
( TagjMonatfJahr ) 

20/05/2000 


Prioritatsdatum (TagjMonatfJahr) 
28/05/1999 


Internationale Patentklassifikation (IPK.) oder nationale Klassifikation und IPK 

B01D39/04 


Anmelder 

EISU INNOVATIVE GESELLSCHAFT ... 



Der Internationale vorlaufige Prufungsbericht wurde von der mit der internationalen vorlaufigen Prufung beauftragten 
Behorde erstellt und wird dem Anmelder gemafl Artikel 36 iiber mi ttelt. 



Dieser BERICHT umfaCt insgesamt 



Blatter einschliefllich dieses Deckblatts. 



5^Aul3erdem Iiegen dem Bericht AN LAG EN bei; dabei handelt es sich urn Blatter mit Beschreibungen, Anspruchen und/odei 
•^Zeichnungen, die geandert wurden und diesem Bericht zugrunde liegen, und/oder Blatter mit vor dieser Behorde vorgenom- 
menen Berichtigungen (siehe Regel 70 J 6 und Abschnitt 607 der Verwaitungsvorschriften zum PCT) 



Diese Anlagen umfassen insgesamt 



70J6 u 



Blatter. 



3. Dieser Bericht enthalt Angaben und die entsprechenden Seiten zu.folgenden Punkten: 
I | X| Grundlage des Berichts 
II Q Prioritat 

HI Q Keine Erstellung eines Gutachtens uber Neuheit, erfinderische Tatigkeit und gewerbliche Anwendbarkeit 
IV | [ Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung 

V Begrundete FeststeUung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und der 

gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stiitzung dieser FeststeUung 

VI | | Bestimmte angefuhrte Unterlagen 
VII | | Bestimmte Mangel der internationalen Anmeldung 
VIIl J^J Bestimmte Bemerkungen zur internationalen Anmeldung 



Datum der Einreichung des Antrags 
14/12/2000 



Datum der Fertigstellung dieses Berichts 

3 0. Iff, 01 




Name und Postanschrift der mit der internationalen vorlaufigen 
Prufung beauftragten Behorde 

Europaisches Patentamt 
D-80298 Munchen 

Tel. ( + 49-89) 2399-0, Tx: 523656 epmu d 
Fax: ( + 49-89) 2399-4465 



Bevollmachtigter ..Bedien stater 

0rz§a&e?tjer 




(25/10/2001) 



Formblatt PCT/IPEA/409 (Deckblatt)(Juli 1998) 



Internationales Aktenz ichen 
PCT/EP00/04589 



I. Grundlage des Berichts 



1 . Dieser Bericht wurde erstellt auf der Grundlage (Ersatzblatter, die dem Anmeldeamt auf eine Auffordentng nach Artikel 14 hin vorgelegt 
wurden, geiten im Rahmen dieses Berichts ais "ursprunglich eingereicht" undsind ihm nicht beigefugt, weil sie keine Anderungen 
enthaiten.) 



□ der intemationalen Anmeldung in der ursprunglich eingereichten Fassung 



der Beschreibung, Seite 1 4 



Seite 

Seite 2, 3, 5 - 8 



in der ursprunglich eingereichten Fassung 

, eingereicht mitdem Antrag 

, eingereicht mit Schreiben vom 1 4.6.2001 



EI der Anspruche, Nr. 



in der ursprunglich eingereichten Fassung 



Nr. 
Nr. 
Nr. 



1 - 13 



in der nach Artikel 19 geanderten Fassung 

, eingereicht mit dem Antrag 

, eingereicht mit Schreiben vom -| 4.6.2001 



□ der Zeichnungen, Blatt/Abb. 



Blatt/Abb. 
Blatt/Abb. 



in der ursprunglich eingereichten Fassung 
, eingereicht mit dem Antrag 
, eingereicht mit Schreiben vom 



2. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 

□ Beschreibung: Seite 

□ Anspruche: Nr. 

□ Zeichnungen: Blatt / Abb. 



3. □ Dieser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den im Zusatzfeld 

angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich eingereichten Fassung 
hinausgehen (Regel 70.2 c)). 



4. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 



Formblatt PCT/I PEA/409 (Feld I) (Januar 1994) Blatt 1 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzeichen 
PCT/EP00/04589 



V. Begrundete Feststellung nach Artikel 35 (2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 



1. Feststellung 
Neuheit 



Erfinderische Tatigkeit 



Gewerbliche Anwendbarkeit 



AnsprOche 1-13 
AnsprOche 

AnsprOche 1-13 
AnsprOche 

AnsprOche 1-13 
AnsprOche 



JA 

NEIN 

JA 

NEIN 

JA 

NEIN 



2. Unterlagen und Erklarungen 



a) In diesem Bericht sincl folgende Dokumente zitiert: 

D1 = GB-A 838 973 
D2 = US-A 3 658 790 

b) Vorausgesetzt, die formalen Einwande in Abschnitt VIII werden in geeigneter Weise 
ausgeraumt, konnen Neuheit und erfinderische Tatigkeit anerkannt werden. 



c) Keines der im Recherchenbericht zitierten Dokumente erwahnt Filter aus Filterpapier 
oder papierartigem Vliesstoff, so da schon aus diesem Grund der Anmeldungsgegen- 
stand neu ist. 



d) Als relevantester Stand der Technik sind D1 und D2 anzusehen, welche beide die 

Modifizierung von cellulosehaltigem Material mit einer waQrigen Losung von Harnstoff 
und Phosphorsaure betreffen. In keinem dieser Dokumente werden jedoch die Verfah- 
rensschritte der "Aktivierung" des cellulosehaltigen Materials durch eine bestimmte 
Feuchtigkeitsmenge sowie der Verdampfung dieser Feuchtigkeit im Vakuum be- 
schrieben. AuGerdem wird nichts uber das Vorliegen groBerer Mengen an Carbamid- 
gruppen gesagt. 



Formbtatt PCT/IPEA/409 (Fe(d V) (Januar 1994) Blatl 1 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER PRUFUNGSBERICHT 



Internati nales Aktenz ichen 
PCT/EP00/04589 



Auf S. 2, Z. 1 15 - 122 von D1 wird sogar ausdriicklich darauf hingewiesen, daB nur 
"Spuren" des Stickstoffs kovalent an die Cellulose gebunden sind. 

Es bleibt zwar unklar, welche Aufgabe durch die Anwesenheit von Carbamidgruppen in 
der Cellulose gelost werden soli; da sich aber im vorliegenden Stand der Technik keine 
Anregung findet, groGere Mengen solcher Gruppen (zu welchem Zweck auch immer) in 
Cellulose einzubauen, ist der Anmeldungsgegenstand als nicht naheliegend an- 
zusehen. 

e) Beziiglich der gewerblichen Anwendbarkeit des anmeldungsgemaBen Filterpapiers 
besteht kein Zweifel. 



Formblalt PCT/l PEA/409 (Feld V) (Januar 1994) Blatt 2 





International s Aktenzeichen 


INTERNATIONALER VORLAUFIGER PRUFUNGSBERICHT 


PCT/EP00/04589 



VIII. Bestimmte Bemerkungen zur internationalen Anmeldung 

Zur Klarheit der Patentanspruche, der Beschreibung und der Zeichnungen Oder zu der Frage, ob die Anspruche in vollem Umfang durch die 
Beschreibung gestutzt werden, ist folgendes zu bemerken: 

1 . Wahrend des Verfahrens in der regionalen/nationalen Phase sollte erlautert 
werden, warum in den Ausfiihrungsbeispielen der Anmeldung ein groBer Teil des 
Stickstoffs kovalent in Form von Carbamidgruppen gebunden wird, wahrend in 
dem auf den ersten Blick ganz ahnlichen Verfahren von D1 derartige Gruppen nur 
in Spuren als "Nebenreaktion" gebildet werden. 

2. Die Anspruche 2 (insbesondere Schritte a) und f)) sowie 4 - 6, 9 und 12 er- 
scheinen nicht voll durch die Beschreibung gestutzt; ihr Wortlaut sollte daher an 
geeigneter Stelle in die Beschreibung aufgenommen werden. 

3. In Anspruch 13 ist der Ruckbezug auf Anspruch 1 offensichtlich unrichtig. 

4. Auf S. 3, Z. 29, sollte "insbesondere" gestrichen werden, um einen Widerspruch 
zu Anspruch 2 zu vermeiden. 

5. Auf S. 5, Z. 18, fehlen vor "in Wasser" die Worte "und Harnstoff". 
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zusatziich in d r Lage sind, unerwOnschte Fremd- oder Begleitstoffe Im Filtermedium, 
wie z.B. Hartebildn r oder Schwermetalle, aufzun hmen und zu binden. Ferner ist es 
Aufgabe der Erfindung geeignete Verfahrensweisen zur Herstellung der Filter zu 
schaffen. 

5 

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe durch die im Anspruch 1 angegebenen Merkmale 
geldst. Die Merkmale zu den vorgeschlagenen Verfahrensweisen zur Herstellung der 
Filter sind Gegenstand der Anspruche 2 bis 13. 

10 Die Filter aus Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff bestehen teilweise oder 
vollstandig aus faserformigem cellulosehaltigem Material. Durch eine spezielle 
Behandlung des cellulosehaltigen Materials, entweder vor oder nach der Herstellung 
des Filterpapiers, werden die Eigenschaften der Filter wesentlich verbessert. 
ErfindungsgemaB erfolgt die Behandlung derart, daB das cellulosehaltige Material 

15 zumindest teilweise mit Harnstoff bis zu einem in Aminomethansaureestergruppen 
(Carbamidgruppen) gebundenen Stickstoffgehalt von 1 bis 4 Masse% carbamidiert und 
mit Phosphorsaure oder Ammoniumphospat bis zu einem Phosphorgehalt von 3 bis 8 
Masse% phosphoryliert ist. 

Aus so modifiziertem cellulosehaltigem Material hergestellte Filter besitzen auBer 
20 einer hohen Filterkapazitat zusatziich noch die besonderen Eigenschaften, 

Hartebildner sowie toxische und geschmacksbeeintrachtigende Schwermetalle zu 
binden. Durch diese Behandlung wird auch eine verbesserte Quellbarkeit der 
Cellulosefasern und dadurch ein breiteres Anwendungsgebiet fur die Filter erreicht. 
Diese konnen bevorzugt zur Abtrennung mechanischer Verunreinigungen aus 
25 Flussigkeiten und Gasen eingesetzt werden. Im Falle zu filtrierender waBriger 

Losungen besitzen die Filter die vorteilhafte Eigenschaft, die Kationen ionenbildender 
Verunreinigungen gegen Natrium oder Ammoniumionen auszutauschen. 
Aufgenommen werden insbesondere mehrwertige Kationen (Hartebildner, 
Schwermetalle usw.) aber auch kationische Tenside, quarternare organische 
30 Ammoniumverbindungen usw.. Andere Einsatzgebiete sind die Entstaubung, 
Wassertechnik, insbesondere in Wasserleitungen, als Luft-, Kaffee-, Rauch- oder 
Staubfilter. 

Aus den behandelten Cellulosefasern konnen in an sich bekannter Weise Filterpapier 
oder papierartiger Vliesstoff entweder ausschlieBlich aus Cellulosefasern oder in 
35 Abmischungen mit anderen geeigneten Ausgangsstoffen fur derartige Filter, wie z.B. 
Kunststoffen oder Glasfasern, hergestelit werden. 

Aus d m Filterpapier oder dem papierartigen Vliesstoff konnen dann unterschiedliche 
Arten von Filtern produziert werden, wie z.B. Fiitertiiten oder Patronenfilter. Die Filter 
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werd n In der Regel als Einw gfilter verwendet. Filter, die ausschlieftlich aus Cellulose 
und/oder dem erfindungsgemMB modifizierten cellulosehaltigen Material besteh n, 
haben den Vorteil, daft sie biologisch vollstandig abbaubar sind. 

Als Cellulosefasern konnen alle fur die Papierherstellung geeigneten Fasern mit einem 
5 hohen Cellulosegehalt, wie z.B. Baumwoll-Linters, Sulfat- und Sulfit-Zellstoffe aus 
verschiedenen Hfilzern, Recyclingfasern aus Altpapier, eingesetzt werden. 
Hinsichtlich der durchzuftihrenden Phosphorylierungs- und Carbamidierungs- 
reaktionen ergeben sich folgende Moglichkeiten: 



10 - Behandlung des gesamten cellulosehaltigen Ausgangsmaterials vor der 
Herstellung des Filterpapiers Oder des papierhaltigen Vliesstoffes; 

- Behandlung einer Teilmenge des erforderlichen Ausgangsmaterials an Cellulose 
vor der Herstellung des Filterpapiers bzw. des papierartigen Vliesstoffes und 
nachfoigendem Abmischen dieser Teilmenge mit unbehandeltem cellulose- 

15 haltigem Fasermaterial und 

- Herstellung des Filterpapiers Oder des papierartigen Vliesstoffes in an sich 
bekannter Art und Weise und nachtragliche Behandlung der Filterpapier- oder 
Vliesstoffbahn durch die Phosphorylierung und Carbamidierung. 

20 In Abhangigkeit vom Einsatzzweck der Filter konnen verschiedene Phosphorylierungs- 
und Carbamidierungsgrade innerhalb der angegebenen Bereichsgrenzen fur den 
Stickstoff- und den Phosphorgehalt eingestellt werden. 

Die Phosphorylierung und Carbamidierung des cellulosehaltigen Ausgangsmaterials 
fflr die Herstellung des Filterpapiers Oder des papierartigen Vliesstoffes wird unter 

25 folgenden Bedingungen durchgefuhrt. 

Wesentlich ist, dad das cellulosehaltige Fasermaterial vor der Phosphorylierungs- und 
Carbamidierungsreaktion in eine besonders reaktionsfahige Form gebracht wird. 
Djese sogenannte Aktivierung erfolgt durch Einstellen eines Feuchtigkeltsgehaltes der 
cellulosehaltigen Fasern auf einen Wert von mindestens 30 %, insbesondere durch 

30 Zugabe von Wasser. Das cellulosehaltige Ausgangsmaterial hat Ublicherweise be re its 
einen Wassergehalt von 5 bis 25 %. Urn die gewunschte Aktivierung zu erreichen, ist 
es erforderlich, daB das cellulosehaltige Fasermaterial Qber einen langeren Zeitraum 
der Einwirkung von Wasser ausgesetzt wird. Die Zeitdauer ist im wesentlichen 
abhangig vom bereits vorliegenden Feuchtigkeitsgehalt des Materials. 

35 Die Reaktionspartner Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und Harnstoff mussen 
in das cellulosehaltige Material so eingemischt werden, daB diese nach Beendigung 
des Mischprozesses gleichmaflig verteilt vorliegen. Neben der erwShnten Aktivierung 
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Kondensationsreaktionen der Phosphatgruppen untereinanderzu Diphosphaten usw. 
ablaufen. 

Nach Beendigung der Reaktionszeit wird das Reaktionsprodukt in an sich bekannter 
Weise auf Normaltemperatur abgekGhlt, und die Verunreinigungen werden 
5 ausgewaschen. 

Als Phosphorsaure kann jede beliebige technische Qualitat, insbesondere die handels- 
Qbliche 85 %ige, eingesetzt werden. An Stelle aller oder eines Teils der Phosphorsaure 
konnen auch aquivalente Mengen der Ammoniumphosphate eingesetzt werden. 
Harnstoff elgnet sich vorzugsweise in prtllierter Form, jedoch ist auch jede andere 

10 technische Handelsware geeignet. 

Entsprechend der vorgeschlagenen Verfahrensweise fuhren bereits geringe Einsatz- 
mengen an Harnstoff und Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat zu Fasern mit 
hoher Sorptionsleistung. Dies betrifft sowohl die Sorptionskapazrtat als auch die 
Festigkeit, mit der insbesondere Schwermetalle gebunden werden. 

15 Die Phosphoryiierung und Carbamidierung von bereits hergestelltem bahnformigem 
Fiiterpapier oder papierartigem Vliesstoff aus cellulosehaltigem Material erfolgt unter 
folgenden Bedingungen. Dieses Ausgangsmateriaf wird mit einer Ldsung von 
Phosphorsaure und/oder Ammoniumphosphat in Wasser in einem Molverhaltnis 
Harnstoff zu Phosphor von 2,5 : 1 bis 4,5 : 1 behandelt, wobei die Wassermenge so 

20 eingestellt wird, daft im cellulosehaltigen Ausgangsmaterial 1 bis 8 Mo! Phosphor je kg 
Cellulose verbleiben. Das Ausgangsmaterial kann ein- oder beidseitig durch 
Bestreichen mit der Losung behandelt werden oder wird innerhalb einer taktweise 
arbeitenden Anlage in einem Losungsbad getrankt. 

Durch eine nachfolgende Vakuumbehandlung bei gleichzeitiger Erwarmung des 
25 Ausgangsmaterials auf eine Temperatur von 60 bis 100 °C wird das Wasser vollstandig 
ausgetrieben. Danach erfolgt die Phosphoryiierung und Carbamidierung, ebenfalls 
unter Vakuum und bei einer Temperatur 125 bis 155 °C, wahrend einer Reaktionszeit 
von mindestens 15 Minuten. 

Das phosphorylierte und carbamidierte Ausgangsmaterial wird anschlie&end 
30 abgekiihlt, phosphatfrei gewaschen und abschlie&end getrocknet. Aus dem 

modifizierten Fiiterpapier bzw. Vliesstoff werden dann in an sich bekannter Weise die 
jeweiligen Filter durch Ausstanzen, Fatten und Wickeln hergestellt 
Bei Filtern, die im Trinkwasserbereich eingesetzt werden, wird vor dem Waschen und 
Trocknen des phosphorylierten und carbamidierten cellulosehaltigen Materials die 
35 vorliegende Ammonium-Form durch Behandlung mit einer Kochsalzlosung in die 

Natrium-Form uberfuhrt. Die Behandlung erfolgt entweder an modifizierten Fasern vor 
der igentiichen Papierherstellung oder an dem modifizierten Fiiterpapier bzw. dem 
Vliesstoff. 
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100 g als pappartige Bahnen voriiegende Baumwoll-Linters (Linters 503 der Fa. 
5 Buckeye Mephis) wurden in Stiicke zerschnitten und mit einer bei 60 °C erzeugten 
Losung aus 74,7 ml Wasser, 61, 4g 85 %iger Phosphorsaure und 111,3 g Hamstoff in 
einer Schale iibergossen und des ofteren umgeschwenkt. Nachdem die Losung 
vollstandig und gleichmaBig aufgesogen war, wurde luftdicht abgedeckt und eine 
Stunde bei Zimmertemperatur aufbewahrt. AnschlieBend wurde die Schale in einen 

10 Vakuumtrockenschrank gestellt, ein Vakuum von 5,33 kPa angeiegt und bei 90 bis 
100 °C getrocknet. Als kein Wasserdampf mehr abzusaugen war, wurde die 
Temperatur auf 140 °C gesteigert und 1,5 Stunden gehalten, wobei das Vakuum 
aufrechterhalten wurde. Es ergaben sich 191,8 g eines au&erlich unveranderten 
Reaktionsproduktes, das in Wasser angertihrt, abfiitriert und bis zur Phosphatfreiheit 

15 des Waschwassers gewaschen wurde. Das Produkt wurde im Trockenschrank bei 
110 °C getrocknet, wobei sich 149,3 g Ausbeute ergaben. 
Eine Probe des so gewonnenen Fasermaterials wurde durch Waschen mit 
konzentrierter Kochsalzldsung von der Ammonium-Form in die Natrium-Form 
uberfuhrt, salzfrei gewaschen und anschlieBend getrocknet. Die Elementaranalyse 

20 dieser Probe ergab einen Phosphorgehait von 5,6 Masse% und einen Stickstoffgehalt 
von 1,3 Masse%. 

Das so hergestellte Fasermaterial wurden nachfolgend auf seine Sorptions- 
eigenschaften untersucht. 

Die Bestimmung der Sorptionsgleichgewichtsdaten erfolgte nach folgender Methode: 
25 250 ml MaBkolben wurden mit den Faserproben (0,1 bis 0,025 g) und jeweils 1 bis 5 ml 
m/10 Losungen von Salzen der Metalle Cu, und Ca beschickt, aufgefullt, mit 
Magnetruhrstab versehen und 3 Stunden bei Zimmertemperatur geruhrt. Nach dem 
Absitzen wurden die Losungen dekantiert, ihrpH bestimmt und komplexometrisch ihr 
Metailgehalt ermittelt. Aus den so erhaltenen Gleichgewichtskonzentrationen in der 
30 Losung und der durch die Zugabe von Metallsalzlosungen festgelegten Ausgangs- 
konzentrationen wurden die Gleichgewichtskonzentrationen an der Faser errechnet 
Durch Zugabe entsprechender Mengen Salpetersaure vor dem Auffullen der 
MaBkolben wurde pH = 4,5 bei der Sorption eingestellt Mehrere Kontrollmessungen 
der Gleichgewichtskonzentrationen in der Losung mittels Atomabsorptions- 
35 spektroskopie (AAS) ergaben Abweichungen im Bereich der MeBgenauigkeit und 
bestatigten so die VerlaBlichkeit komplexometrischer Analysen bei den Sorptions- 
untersuchungen. 
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Die so ermittelte Sorptions-Kapazitaten betrug far Kupfer 100,1 mg Cu/g Faser und fQr 
Calcium 62,9 mg Ca / g Faser. 

Die Festigkeit der Sorption wurde an Hand der Gleichgewichtsdaten bei niedrigen 
Gleichgewichtskonzentrationen (unter 10 mg/l) fn der Lfisung bestimmt (ebenfalls bei 
Zimmertemperatur und pH 4,5). Zur besseren Obersichtlichkert der Daten wurde der an 
sich ufaliche metallspezifische Gleichgewichtskoeffizient K Mo nach der Formel 

Km 6 = Cs / C| 

berechnet. 

Dabei ist C s die Gleichgewichtsmetallkonzentration im Sorbens in mg/g und C| die 
Gleichgewichtskonzentration an Metall in der Losung in mg/l. 
Fur die Faserprobe ergab sich 

K Cu = 47l/g 

Die Faserprobe wurde mit der gleichen Gewichtsmenge unbehandelter Baumwoll- 
Linters vermischt und in herkommlicher Weise zu einem Filterpapier verarbeitet. Ein 
1,5 g schweres Stuck (12 cm Durchmesser) davon wurde zum Filtrieren von einem 
Liter eines Leitungswassers mit 10,1 °dH und einem Kupfergehalt von 0,3 mg /I 
benutzt. Es resultierte ein Filtrat mit 0,4 °dH und einem Kupfergehalt von 0,01 mg/l. 

Beispiel 2 



100 g Filterpapier bestehend aus Fichtenzellstoff far Laborzwecke, die als Blatter im 
A4-Format vorlagen, wurden auf eine Unterlage gelegt und gleichma&ig mit einer 
Losung von 28,3 g Ammoniumphosphat und 50,9 g Harnstoff in 126 ml Wasser 
bestrichen, wobei die gesamte Losungsmenge verbraucht wurde. Nach 30 Minuten 
wurden die Unterlagen mit den Blattern in einen Vakuumtrockenschrank gelegt, ein 
Vakuum von 6,67 kPa angelegt und durch Erwarmen auf 100 °C alles Wasser 
ausgetrieben. Es wurde binnen 30 Minuten auf 155 °C erhitzt, diese Temperatur 30 
Minuten gehalten, dann rasch beluftet und abgekOhlt. Es resultierten 137,7 g Produkt, 
das durch vorsichtiges Waschen unter Erhalt der ursprOnglichen Form phosphatfrei 
gewaschen werden konnte. Nach dem Trocknen d r Blatter bei 110 °C im normalen 
Trockenschrank resultierten 121,0 g behandeltes Filt rpapier. 
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Die Elementaranalys nach dem Oberf Ohr n in die Na-Form wie in Beispiel 1 ergab 
einen Phosphorgehalt von 3,3 Masse% und einen Stickstoffgehalt von 1,9 Masse%. 
Die analog Beispiel 1 ermrttelte Sorptionskapazitat ergab fiir Kupfer 66,7 mg Cu / g 
Filter und fur Calcium 44,1 mg Ca / g Filter. Der Gleichgewichtskoeffizient fiir Kupfer 
5 betragt 

Kcu = 46 I / g. 

Durch einen aus dem Produkt geschnittenen Rundf ilter von 10 cm Durchmesser mit 
10 einem Gewicht von 1,9 g wurde 1 Liter Leitungswasser mit einer Harte von 16,2 °dH 
und 0,1 mg Kupfer / i filtriert. Das Filtrat wies nur noch eine HSrte von 4,6 °dH auf und 
der Kupfergehalt war auf 0,005 mg Cu / 1 gesunken. 



GEAENDERTES BLATT 



20-06-2001 



EP000458S 



Pat ntansprOche 



10 



1 . Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff, die teilweise oder vollstandig 
aus faserfdrmigem cellulosehaltigem Material bestehen, dadurch gekennzeichnet, 
daR das cellulosehaltige Material zumindest teilweise mit Harnstoff carbamidiert 
und mit Phosphorsaure Oder Ammonium phosphat phosphoryliert 1st, bis zu einem 
in Form von Carbamidgruppen vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 bis 4 Masse% 
und einem Phosphorgehalt von 3 bis 8 Masse%. 

2. Verfahren zur Herstellung von Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff aus faser- 
formigem cellulosehaltigem Material fur Filter nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch folgende Verfahrensschritte: 

15 a) Aktivierung des cellulosehaltigen Materials, indem diesem Wasser in einer 

Menge von mindestens 30 Masse% des cellulosehaltigen Materials zugesetzt 
wird und dieser Feuchtigkeitsgehalt wahrend einer Zeitdauer von mindestens 
einer halben Stunde aufrechterhalten wird, 

20 b) Zugabe von Phosphorsaure oder Ammonium phosphat in einer Menge von 1 
bis 8 Mol je kg wasserfreiem cellulosehaltigem Material, 



25 



c) Zugabe von Harnstoff in einem Molverhaltnis zu Phosphorsaure oder 
Ammoniumphosphat von 2,5:1 bis 4,5:1, 

d) Vermischen der Komponenten Harnstoff und Phosphorsaure oder Ammonium- 
phosphat mit dem aktivierten cellulosehaltigen Material, solange bis die 
Komponenten gleichmaGtg verteilt sind, 

30 e) Verdampfen der in dem gemaB den Verfahrensschritten a) bis d) gebildeten 
Gemisch enthaltenen Feuchtigkeit durch Erhitzen des Gemisches auf eine 
Temperatur von 60 bis 100 °C bei gleichzeitigem Anlegen eines Vakuums, 

f) Durchfuhrung einer Phosphorylierung und Carbamidierung durch Erhitzen des 
35 Gemisches auf eine Temperatur von 125 bis 155 °C bei gleichzeitigem Anlegen 

eines Vakuums unter Einhaltung einer Reaktionszeit von mindestens 15 
Minuten und 
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g) AbkQhlung des R aktionsproduktes auf N rmaitemperatur und Auswaschen 
der Verunreinigung n. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB zurAkti vie rung 30 bis 
5 100 Masse% Wasser zugesetzt werden und dieser Feuchtigkeitsgehalt wahrend 

einer Zeitdauer von mindesten einer Stunde aufrechterhalten wird und die 
Phosphorylierung und Carbamidierung durch Erhitzen des Gemisches auf eine 
Temperatur von 125 bis 145 °C bei gleichzeitigem Anlegen des Vakuums unter 
Einhaltung einer Reaktionszeit von ein bis vier Stunden durchgefuhrt wird. 

10 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 2 Oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB dem 
aktivierten cellulosehaltigen Material zuerst die Phosphorsaure oder 
Ammoniumphosphat zugesetzt und gleichmaBig verteilt wird und anschlieBend der 
Harnstoff. 

15 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Mischzeiten zum Einmischen der Phosphorsaure Oder Ammoniumphosphat und 
des Harnstoffes jeweils mindestens 15 min betragen. 

20 6. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die 

Reaktionskomponenten Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und Harnstoff 
bei Raumtemperatur mit dem cellulosehaltigen Material vermischt werden. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB 
25 Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und/oder Harnstoff mit der zur 

Aktivierung bestimmten Wassermenge vermischt werden und die so erhaltende 
Losung zur Aktivierung mit dem cellulosehaltigen Material vermischt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB das Vermischen der 
30 Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und/oder des Harnstoffes mit dem 

Wasser unter Erwarmen auf Temperaturen bis zu 60 °C durchgefuhrt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, daB das 
cellulosehaltige Material vor der Aktivierung auf die Temperatur der Losung von 

35 Harnstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat in Wasser erwarmt 
wird. 
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10. Verfahren nach elnem der Anspruche 2 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daft das 
cellul sehaitige Material aus einem Gemisch verschiedener Celluiosen gebiidet 
wird. 

5 11. Verfahren nach Anspruch 2, gekennzeichnet durch folgende Verfahrensschritte: 

a) Herstellung von cellulosehaltigem Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff 
als bahn- Oder blattformiges Ausgangsmateriai in an sich bekannter Weise, 

1 0 b) Behandein des nach Verfahrensschritt a) erhaltenen Ausgangsmaterials mit 

einer Losung von Hams toff und Phosphorsaure und/oder Ammonium- 
phosphat in Wasser in einem Molverhaltnis Harnstoff zu Phosphor von 2,5 : 
1 bis 4,5 : 1, wobei die Wassermenge so eingestellt wird, daft im cellulose- 
haltigen Ausgangsmateriai 1 bis 8 Mol Phosphor je kg Cellulose verbleiben, 

1 5 und zur Aktivierung des Ausgangsmaterials der Wassergehalt wahrend 

einer Zeitdauer von mindestens Y 2 Stunde aufrechterhalten wird. 

c) einer nachfolgenden Vakuumbehandlung und Erwarmung des Ausgangs- 
materials auf eine Temperatur von 60 bis 100 °C, urn das Wasser vollstandig 
20 auszutreiben, 



d) Durchfuhrung einer Phosphorylierung und Carbamidierung des gemaft den 
Verfahrensschritten b) und c) behandelten Ausgangsmaterials bei einer 
Temperatur von 125 bis 155 °C unter Vakuum und wahrend einer Reaktions- 



30 12. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daft das 
angelegte Vakuum auf einen Wert von 5,33 kPa bis 26,66 kPa eingestellt wird. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daft das 
phosphorylierte und carbamidierte cellulosehaltige Fasermateriat vor dem 



25 



zeit von mindestens 15 Minuten und 



e) 



anschlieftendem Abkuhlen und phosphatfrei Waschen und abschlieftendem 
Trocknen des behandelten Ausgangsmaterials. 



35 



Waschen und Trocknen durch Behandlung mit einer Kochsalzlosung von der 
Ammonium-F rm in die Natrium-F rm umgewandelt wird. 
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(57) Abstract: The invention relates to filters consisting of filter paper or paper-type nonwoven material Said filters consist partially 
or completely of fibrous material containing cellulose. The aim of the invention is to eliminate the disadvantages of the prior art 
by providing filters which are characterized by an excellent filtering capacity and which are also able to absorb and bind unwanted 
impurities or accompanying substances in the filter medium. To this end, the cellulose-containing material used for the inventive 
filter is at least partially carbamided with urea and phosphorylated with phosphoric acid or ammonium phosphate until a nitrogen 
content in the form of carbamide groups of 1 to 4 % and a phosphorous content of 3 to 8 % is reached. The invention also relates to 
a suitable method for producing the inventive filters. 

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft Filter aus Filterpapier oder aus papierartigem Vliesstoff, die teilweise oder voll- 
standig aus faserformigem cellulosehaltigem Material bestehen. Ausgehend von den Nachteilen des bekannten Standes derTechnik, 
solien Filter geschaffen werden, die sich durch eine hone Filterkapazitat auszeichnen und zusatzlich noch in der Lage sind, uner- 
wiinschte Fremd- oder Begleitstoffe im Filtermedium aufzunehmen und zu binden. Als Losung wird ein Filter vorgeschlagen, bei 
dem das ceUulosehaltige Material zumindest teilweise mit Hams toff carbamidiert und mit Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat 
phosphoryliert ist, bis zu eiaem in Form von Carbamidgruppen vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 bis 4 % und einem Phosphorge- 
halt von 3 bis 8 %. Ferner wird ein geeignetes Herstellungsverfahren vorgeschlagen. 



Beschreibunq 

Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff 

5 

Die Erfindung betrifft Filter aus Filterpapier oder aus papierartigem Vliesstoff, die 
teilweise oder vollstandig aus faserformigem cellulosehaltigem Material bestehen. 

10 Filterpapier ist aus Zellstoff, Kunststoff- oder Glasfasern hergestelltes Papier fur die 
Filtration in Haushalt, Technik und fur Analysen. Papierartige Vliesstoffe sind 
Verbundstoffe aus faserformigem cellulosehaltigem Material. Aus Filterpapier oder 
papierartigem Vliesstoff werden z.B. Filtertuten oder durch Wickeln oder Falten 
Filterpatronen hergestellt. Die so hergestellten Filter werden nach einmaligem 

15 Gebrauch weggeworfen. Bei den als Wegwerfartikel zur Anwendung kommenden 
Filtern ist es erstrebenswert, daft diese aus Umweltschutzgrunden biologisch 
abbaubar sind. Dies wird aber nur erreicht, wenn die Filter ausschliefilich aus 
Cellulose bestehen. 

Im allgemeinen dienen Filter zum Abtrennen von Feststoffpartikeln von Gasen oder 

20 Flussigkeiten. Insbesondere bei der Filtration waftriger Medien ist es jedoch haufig 
erstrebenswert, auch bestimmte lonen mit abzutrennen, entweder urn einen 
zusatzlichen Reinigungseffekt zu erzielen, odereine Anreicherung im Filterpapier zu 
erzielen. Das betrifft besonders toxische Schwermetalle sowie Hartebildner im 
Trinkwasser und die Konzentrierung von Metallspuren aus grd&eren Wasserproben 

25 zur einfacheren analytischen Erfassung. 

Bisher sind keine Fasern fur Filtermaterialien bekannt, die einerseits eine ^ 
ausreichende Kapazitat zur Aufnahme von Hartebildnern aufweisen, um bei ublichen 
Wasserharten eine nennenswerte Verbesserung bei der Getrankebereitung zu leisten 
und andererseits Schwermetalle hinreichend fest zu binden, um bei den mdglichen 

30 geringen Konzentrationen eine merkliche Geschmacksverbesserung zu bewirken. 
Handelsubliche Systeme zur Verbesserung der Trinkwasserqualitat haben daher als 
Kernstuck eine mit lonenaustauschern gefullte Patrone. Derartige Patronen bringen 
aber bekanntlich Probleme durch die Vermehrung von Keimen, wenn das wasser- 
gefullte System nicht durchstromt wird und belasten die Umwelt durch ihr nur 

35 unv llstandig zu realisierendes R cycling. 

D r Erfindung lag die Aufgab zugrunde, Filt r aus Filterpapi r oder papierartigem 
Vliesstoff zu schaff n, die sich durch ine hohe Filterkapazitat auszeichnen und 
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zusatzlich in der Lage sind, unerwunscht Fremd- oder Begl itstoffe im Filt rm dium, 
wie z.B. Hartebildner oder Schwermetalle, aufzunehmen und zu binden. Ferner ist es 
Aufgabe der Erfindung geeignete Verfahrensweisen zur Herstellung der Filter zu 
schaffen. 

5 

ErfindungsgemaR wird die Aufgabe durch die im Anspruch 1 angegebenen Merkmale 
gelost. Die Merkmale zu den vorgeschlagenen Verfahrensweisen zur Herstellung der 
Filter sind Gegenstand der Anspruche 2 bis 13. 

10 Die Filter aus Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff bestehen teilweise oder 
vollstandig aus faserformigem cellulosehaltigem Material. Durch eine spezielle 
Behandlung des cellulosehaltigen Materials, entweder vor oder nach der Herstellung 
des Filterpapiers, werden die Eigenschaften der Filter wesentlich verbessert. 
ErfindungsgemaR erfolgt die Behandlung derart, daft das cellulosehaltige Material 

15 zumindest teilweise mit Harnstoff bis zu einem in Aminomethansaureestergruppen 
(Carbamidgruppen) gebundenen Stickstoffgehalt von 1 bis 4 % carbamidiert und mit 
Phosphorsaure oder Ammoniumphospat bis zu einem Phosphorgehalt von 3 bis 8 % 
phosphoryliert ist. 

Aus so modifiziertem cellulosehaltigem Material hergestellte Filter besitzen aulier 
20 einer hohen Filterkapazitat zusatzlich noch die besonderen Eigenschaften, 

Hartebildner sowie toxische und geschmacksbeeintrachtigende Schwermetalle zu 
binden. Durch diese Behandlung wird auch eine verbesserte Quellbarkeit der 
Cellulosefasern und dadurch ein breiteres Anwendungsgebiet fur die Filter erreicht. 
Diese konnen bevorzugt zur Abtrennung mechanischer Verunreinigungen aus 
25 Flussigkeiten und Gasen eingesetzt werden. Im Falle zu filtrierender waftriger 

Losungen besitzen die Filter die vorteilhafte Eigenschaft, die Kationen ionenbildender 
Verunreinigungen gegen Natrium oder Ammoniumionen auszutauschen. 
Aufgenommen werden insbesondere mehrwertige Kationen (Hartebildner, 
Schwermetalle usw.) aber auch kationische Tenside, quarternare organische 
30 Ammoniumverbindungen usw.. Andere Einsatzgebiete sind die Entstaubung, 
Wassertechnik, insbesondere in Wasserleitungen, als Luft-, Kaffee-, Rauch- oder 
Staubfilter. 

Aus den behandelten Cellulosefasern konnen in an sich bekannter Weise Filterpapier 
oder papierartiger Vliesstoff entweder ausschliefilich aus Cellulosefasern oder in 
35 Abmischungen mit ander n geeign ten Ausgangsstoffen fur d rartig Filter, wie z.B. 
Kunststoff n der Glasfasern, h rgestellt werden. 

Aus dem Filt rpapier der dem papierartig n Vliesstoff konn n dann unterschiedliche 
Art n von Filt rn produziert werden, wie z.B. Filtertuten oder Patronenfilter. Di Filter 



3 



werden in d r Regel als Einwegfilt r verw ndet. Filt r, di ausschli ftlich aus Cellulose 
und/oder dem erfindungsgemaft modifizierten cellulosehaltigen Material bestehen, 
haben den Vorteil, daft sie biologisch vollstandig abbaubar sind. 
Als Cellulosefasern konnen alle fur die Papierherstellung geeigneten Fasern mit einem 
5 hohen Cellulosegehalt, wie z.B. Baumwoll-Linters, Sulfat- und Sulfit-Zellstoffe aus 
verschiedenen Holzern, Recyclingfasern aus Altpapier, eingesetzt werden. 
Hinsichtlich der durchzufuhrenden Phosphorylierungs- und Carbamidierungs- 
reaktionen ergeben sich folgende Moglichkeiten: 

10 - Behandlung des gesamten cellulosehaltigen Ausgangsmaterials vor der 
Herstellung des Filterpapiers Oder des papierhaltigen Vliesstoffes; 
Behandlung einer Teilmenge des erforderlichen Ausgangsmaterials an Cellulose 
vor der Herstellung des Filterpapiers bzw. des papierartigen Vliesstoffes und 
nachfolgendem Abmischen dieser Teilmenge mit unbehandeltem cellulose- 

15 haltigem Fasermaterial und 

Herstellung des Filterpapiers Oder des papierartigen Vliesstoffes in an sich 
bekannter Art und Weise und nachtragliche Behandlung der Filterpapier- oder 
Vliesstoffbahn durch die Phosphorylierung und Carbamidierung. 

20 In Abhangigkeit vom Einsatzzweck der Filter konnen verschiedene Phosphorylierungs- 
und Carbamidierungsgrade innerhalb der angegebenen Bereichsgrenzen fur den 
Stickstoff- und den Phosphorgehalt eingestellt werden. 

Die Phosphorylierung und Carbamidierung des cellulosehaltigen Ausgangsmaterials 
fur die Herstellung des Filterpapiers oder des papierartigen Vliesstoffes wird unter 

25 folgenden Bedingungen durchgefuhrt. 

Wesentlich ist, daft das cellulosehaltige Fasermaterial vor der Phosphorylierungs- und 
Carbamidierungsreaktion in eine besonders reaktionsfahige Form gebracht wird. 
Diese sogenannte Aktivierung erfolgt durch Einstellen eines Feuchtigkeitsgehaltes der 
cellulosehaltigen Fasern auf einen Wert von uber 30 % , insbesondere durch Zugabe 

30 von Wasser. Das cellulosehaltige Ausgangsmaterial hat ublicherweise bereits einen 
Wassergehalt von 5 bis 25 %. Urn die gewunschte Aktivierung zu erreichen, ist es 
erforderlich, daft das cellulosehaltige Fasermaterial uber einen langeren Zeitraum der 
Einwirkung von Wasser ausgesetzt wird. Die Zeitdauer ist im wesentlichen abhangig 
vom bereits vorliegenden Feuchtigkeitsgehalt des Materials. 

35 Die Reakti nspartn r Phosphorsaure d r Ammoniumphosphat und Harnstoff muss n 
in das c llul sehaltig Mat rials eingemischt werden, daft diese nach Be ndigung 
d s Mischpr zess s gleichmaftig verteilt vorliegen. Neben der erwahnten Aktivi rung 
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istb sonders auf eine gleichmaftig V rteilung der Reaktionspartn rindemc llul se- 
haltigen Fasermaterial zu achten. 

Eine unbedingte Notwendigkeit der Einhaltung etner bestimmten Reihenfolge bei der 
Zugabe der Reaktionspartner besteht nicht. 
5 Die Aktivierung kann vorteilhaft mit dem Vermischen mit Harnstoff und/oder 

Phosphorsaure Oder Ammoniumphosphat kombiniert werden. Aus den zuzusetzenden 
Mengen an Harnstoff und/oder Phosphorsaure Oder Ammoniumphosphat und der fur 
die Aktivierung vorbestimmten Wassermenge wird gegebenenfalls unter Erwarmen bis 
auf eine Temperaturvon 60 °C eine klare Losung dieser Komponenten gebildet, die an 
1 0 Stelle von Wasser zur Aktivierung des cellulosehaltigen Fasermaterials eingesetzt 
wird. Wahrend der Aktivierungszeit mud darauf geachtet werden, daft kein Wasser- 
verlust eintritt. 

Ein wesentlicher Verfahrensschritt besteht darin, daft vor der eigentlichen Phosphory- 
lierung und Carbamidierung die im Reaktionsgemisch zwecks Aktivierung vorhandene 

15 Feuchtigkeit nahezu vollstandig ausgetrieben wird. Dies erfolgt durch Erhitzen des 
Gemisches auf Temperaturen von 60 bis 100 °C und gleichzeitiges Anlegen von 
Vakuum. Erst wenn das Wasser abdestilliert ist, darf die nachfolgende 
Phosphorylierungs- und Carbamidierungsreaktion eingeleitet werden, die ebenfalls 
unter Vakuum durchgefiihrt wird. 

20 Die Durchfuhrung dieser Reaktion unter Vakuum fuhrt zu einer Reihe von 

entscheidenden Vorteilen. Von grofter Bedeutung ist die gegenuber der Durchfuhrung 
unter Normaldruck moglich Absenkung der Reaktionstemperatur urn etwa 40°C. 
Dadurch werden Nebenreaktionen von Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und 
Harnstoff deutlich vermindert sowie Zersetzungsreaktionen der cellulosehaltigen 

25 Fasermaterialien unterdruckt. So ist es moglich, die Einsatzmengen der Reaktions- 
komponenten Harnstoff und Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat zu verringern. 
Infolge der niedrigen Reaktionstemperaturen und der gertngen Einsatzmengen an 
Phosphorsaure bzw. Ammoniumphosphat und Harnstoff wird eine schonende 
Behandlung des cellulosehaltigen Materials wahrend der Durchfuhrung der 

30 Phosphorylierung und Carbamidierung gewahrleistet. Dadurch bleiben die Strukturen 
und mechanischen Eigenschaften der cellulosehaltigen Fasermaterialien bei der 
Umsetzung weitgehend erhalten, was fur die Papier- oder Vlieserzeugung sehr wichtig 
ist. 

Weiterhin ist es wichtig, Reaktionszeiten von mindestens 15 Minuten einzuhalten. Bei 
35 gering ren R aktionszeiten wird z.B. di eing setzte Phosphorsaure unvollstandig 
umges tzt, und insbesondere ist der Stickst ffgehalt zu niedrig. AuRerdem hat sich 
herausg stellt, dad nach zu langen Reakti nszeiten, d.h. oberhalb vier Stunden, di 
S rptionskapazitat d utlich nachlaftt, w b i ff nsichtlich die b kannten 
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K ndensationsr aktion n der Phosphatgrupp n untereinander zu Diph sphaten usw. 
ablaufen. 

Nach Beendigung der Reaktionszeit wird das Reaktionsprodukt in an sich bekannter 
Weise auf Normaltemperatur abgekuhlt, und die Verunreinigungen werden 
5 ausgewaschen. 

Als Phosphorsaure kann jede beliebige technische Qualitat, insbesondere die handels- 
ubliche 85 %ige, eingesetzt werden. An Stelle aller oder eines Teils der Phosphorsaure 
konnen auch aquivalente Mengen der Ammoniumphosphate eingesetzt werden. 
Harnstoff eignet sich vorzugsweise in prillierter Form, jedoch ist auch jede andere 

10 technische Handelsware geeignet. 

Entsprechend der vorgeschlagenen Verfahrensweise fiihren bereits geringe Einsatz- 
mengen an Harnstoff und Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat zu Fasern mit 
hoher Sorptionsleistung. Dies betrifft sowohi die Sorptionskapazitat als auch die 
Festigkeit, mit der insbesondere Schwermetalle gebunden werden. 

15 Die Phosphorylierung und Carbamidierung von bereits hergestelltem bahnformigem 
Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff aus cellulosehaltigem Material erfolgt unter 
folgenden Bedingungen. Dieses Ausgangsmaterial wird mit einer Losung von 
Phosphorsaure und/oder Ammoniumphosphat in Wasser in einem Molverhaltnis 
Harnstoff zu Phosphor von 2,5 : 1 bis 4,5 : 1 behandelt, wobei die Wassermenge so 

20 eingestellt wird, dad im cellulosehaltigen Ausgangsmaterial 1 bis 8 Mol Phosphor je kg 
Cellulose verbleiben. Das Ausgangsmaterial kann ein- oder beidseitig durch 
Bestreichen mit der Losung behandelt werden oder wird innerhalb einer taktweise 
arbeitenden Anlage in einem Losungsbad getrankt. 

Durch eine nachfolgende Vakuumbehandlung bei gleichzeitiger Erwarmung des 
25 Ausgangsmaterials auf eine Temperatur von 60 bis 100 °C wird das Wasser vollstandig 
ausgetrieben. Danach erfolgt die Phosphorylierung und Carbamidierung, ebenfalls 
unter Vakuum und bei einer Temperatur 125 bis 155 °C, wahrend einer Reaktionszeit 
von mindestens 15 Minuten. 

Das phosphorylierte und carbamidierte Ausgangsmaterial wird anschlieftend 
30 abgekuhlt, phosphatfrei gewaschen und abschlie&end getrocknet. Aus dem 

modifizierten Filterpapier bzw. Vliesstoff werden dann in an sich bekannter Weise die 
jeweiligen Filter durch Ausstanzen, Falten und Wickeln hergestellt. 
Bei Filtern, die im Trinkwasserbereich eingesetzt werden, wird vor dem Waschen und 
Trocknen des phosphorylierten und carbarn id ierten cellulosehaltigen Materials die 
35 vorlieg nd Amm nium-F rm durch Behandlung mit ein r Kochsalzlosung in die 

Natrium-F rm uberfuhrt. Die Behandlung rf Igt entw der an modifiziert n Fasern vor 
d r igentlich n Papierherstellung oder an dem m difizi rt n Filterpapier bzw. d m 
Vli sstoff. 
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Beispi 1 1 

100 g als pappartige Bahnen vorliegende Baumwoll-Linters (Linters 503 der Fa. 
5 Buckeye Mephis) wurden in Stiicke zerschnitten und mit einer bei 60 °C erzeugten 
Losung aus 74,7 ml Wasser, 61,4g 85 %iger Phosphorsaure und 1 11,3 g Harnstoff in 
einer Schale ubergossen und des ofteren umgeschwenkt. Nachdem die Losung 
vollstandig und gleichmaftig aufgesogen war, wurde luftdicht abgedeckt und eine 
Stunde bei Zimmertemperatur aufbewahrt. Anschlie&end wurde die Schale in einen 

10 Vakuumtrockenschrank gestellt, ein Vakuum von 40 Torr angelegt und bei 90 bis 
100 °C getrocknet. Als kein Wasserdampf mehr abzusaugen war, wurde die 
Temperatur auf 140 °C gesteigert und 1,5 Stunden gehalten, wobei das Vakuum 
aufrechterhalten wurde. Es ergaben sich 191,8 g eines aulierlich unveranderten 
Reaktionsproduktes, das in Wasser angeruhrt, abfiltriert und bis zur Phosphatfreiheit 

15 des Waschwassers gewaschen wurde. Das Produkt wurde im Trockenschrank bei 
110 °C getrocknet, wobei sich 149,3 g Ausbeute ergaben. 
Eine Probe des so gewonnenen Fasermaterials wurde durch Waschen mit 
konzentrierter Kochsalzlosung von der Ammonium-Form in die Natrium-Form 
uberfuhrt, salzfrei gewaschen und anschlieftend getrocknet. Die Elementaranalyse 

20 dieser Probe ergab einen Phosphorgehalt von 5,6 % und einen Stickstoffgehalt 
von 1 ,3 %. 

Das so hergestellte Fasermaterial wurden nachfolgend auf seine Sorptions- 
eigenschaften untersucht. 

Die Bestimmung der Sorptionsgleichgewichtsdaten erfolgte nach folgender Methode: 
25 250 ml Maftkolben wurden mit den Faserproben (0,1 bis 0,025 g) und jeweils 1 bis 5 ml 
m/10 Losungen von Salzen der Metalle Cu, und Ca beschickt, aufgefullt, mit 
Magnetruhrstab versehen und 3 Stunden bei Zimmertemperatur geruhrt. Nach dem 
Absitzen wurden die Losungen dekantiert, thr pH bestimmt und komplexometrisch ihr 
Metallgehalt ermittelt. Aus den so erhaltenen Gleichgewichtskonzentrationen in der 
30 Losung und der durch die Zugabe von Metallsalzlosungen festgelegten Ausgangs- 
konzentrationen wurden die Gleichgewichtskonzentrationen an der Faser errechnet. 
Durch Zugabe entsprechender Mengen Salpetersaure vor dem Auffullen der 
Maftkolben wurde pH = 4,5 bei der Sorption eingestellt. Mehrere Kontrollmessungen 
der Gleichgewichtskonzentrationen in der Losung mittels Atomabsorptions- 
35 spektr sk pie (AAS) rgaben Abweichungen im Bereich d r Meftgenauigkeit und 
bestatigten s di V rlafilichk it komplexometrischer Analysen bei den Sorptions- 
untersuchungen. 
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Die s ermittelte S rpti ns-Kapazitaten betrug fur Kupfer 100,1 mg Cu/g Faser und fur 
Calcium 62,9 mg Ca / g Faser. 

Die Festigkeit der Sorption wurde an Hand der Gleichgewichtsdaten bei niedrigen 
Gleichgewichtskonzentrationen (unter 10 mg/l) in der Losung bestimmt (ebenfalls bei 
5 Zimmertemperatur und pH 4,5). Zur besseren Ubersichtlichkeit der Daten wurde der an 
sich ubliche metallspezifische Gleichgewichtskoeffizient K Me nach der Formel 

^Me = C s / C| 

10 berechnet. 

Dabei ist C s die Gleichgewichtsmetallkonzentration im Sorbens in mg/g und C, die 
Gleichgewichtskonzentration an Metal I in der Losung in mg/l. 
Fur die Faserprobe ergab sich 

15 K Cu = 47l/g 

Die Faserprobe wurde mit der gleichen Gewichtsmenge unbehandelter Baumwoll- 
Linters vermischt und in herkommlicher Weise zu einem Filterpapier verarbeitet. Ein 
1,5 g schweres Stuck (12 cm Durchmesser) davon wurde zum Filtrieren von einem 
20 Liter eines Leitungswassers mit 10,1 °dH und einem Kupfergehalt von 0,3 mg /I 
benutzt. Es resultierte ein Filtrat mit 0,4 °dH und einem Kupfergehalt von 0,01 mg/l. 



Beispiel 2 

25 

100 g Filterpapier bestehend aus Fichtenzellstoff fur Laborzwecke, die als Blatter im 
A4-Format vorlagen, wurden auf eine Unterlage gelegt und gleichmaflig mit einer 
Losung von 28,3 g Ammoniumphosphat und 50,9 g Harnstoff in 126 ml Wasser 

30 bestrichen, wobei die gesamte Losungsmenge verbraucht wurde. Nach 30 Minuten 
wurden die Unterlagen mit den Blattern in einen Vakuumtrockenschrank gelegt, ein 
Vakuum von 50 Torr angelegt und durch Erwarmen auf 100 °C alles Wasser 
ausgetrieben. Es wurde binnen 30 Minuten auf 155 °C erhitzt, diese Temperatur 30 
Minuten gehalten, dann rasch beluftet und abgekiihlt. Es resultierten 137,7 g Produkt, 

35 das durch v rsichtiges Waschen unt r Erhalt d r ursprunglichen Form phosphatfr i 
gewasch n werden konnte. Nach dem Trocknen der Blatt rbei110°Cimn rmal n 
Trock nschrank resultierten 121,0 g behandeltes Filterpapier. 
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Die El mentaranalys nach dem Uberfuhr n in di Na-Form wie in B ispiel 1 rgab 
einen Phosphorgehalt von 3,3 % und einen Stickstoffgehalt von 1,9 %. 
Die analog Beispiel 1 ermittelte Sorptionskapazitat ergab fur Kupfer 66,7 mg Cu / g 
Filter und fur Calcium 44,1 mg Ca / g Filter. Der Gleichgewichtskoeffizient fur Kupfer 
5 betragt 

K Cu = 46l/g. 

Durch einen aus dem Produkt geschnittenen Rundfilter von 10 cm Durchmesser mit 
10 einem Gewicht von 1,9 g wurde 1 Liter Leitungswasser mit einer Harte von 16,2 °dH 
und 0,1 mg Kupfer / 1 filtriert. Das Filtrat wies nur noch eine Harte von 4,6 °dH auf und 
der Kupfergehalt war auf 0,005 mg Cu / 1 gesunken. 
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Pat ntanspruch 
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Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff, die teitweise oder vollstandig 
aus faserformigem cellulosehaltigem Material bestehen, dadurch gekennzeichnet, 
daft das cellulosehaltige Material zumindest teilweise mit Harnstoff carbarn idiert 
und mit Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat phosphoryliert ist, bis zu einem 
in Form von Carbamidgruppen vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 bis 4 % und 
einem Phosphorgehalt von 3 bis 8 %. 

Verfahren zur Herstellung von Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff aus faser- 
formigem cellulosehaltigem Material fur Filter nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch folgende Verfahrensschritte: 



15 a) Aktivierung des cellulosehaltigen Materials, indem dieses auf etnen Feuchtig- 
keitsgehalt von 30 bis 100 % eingestellt wird und dieser wahrend einer 
Zeitdauer von mindestens einer Stunde aufrechterhalten wird, 

b) Zugabe von Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat in einer Menge von 1 
20 bis 8 Mol je kg wasserfreiem cellulosehaltigem Material, 

c) Zugabe von Harnstoff in einem Molverhaltnis zu Phosphorsaure oder 
Ammoniumphosphat von 2,5:1 bis 4,5:1, 

25 d) Vermischen der Komponenten Harnstoff und Phosphorsaure oder Ammonium- 
phosphat mit dem aktivierten cellulosehaltigen Material, solange bis die 
Komponenten gleichmaftig verteilt sind, 

e) Verdampfen der in dem gemaft den Verfahrensschritten a) bis d) gebildeten 
30 Gemisch enthaltenen Feuchtigkett durch Erhitzen des Gemisches auf eine 

Temperatur von 60 bis 100 °C bei gleichzeitigem Anlegen eines Vakuums, 

f) Durchfuhrung einer Phosphorylierung und Carbamidierung durch Erhitzen des 
Gemisches auf eine Temperatur von 125 bis 145 °C bei gleichzeitigem Anlegen 

35 in s Vakuums unter Einhaltung ein r Reaktionsz it von in bis vier Stund n 

und 
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g) Abkuhlung d s R akti nsproduktes auf N rmaltemperatur und Auswasch n 
der Verunreinigungen. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daft zur Aktivierung des 

5 cellulosehaltigen Materials diesem eine vorbestimmte Menge an Wasser zugesetzt 
wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daft dem 
aktivierten cellulosehaltigen Material zuerst die Phosphorsaure oder Ammonium- 

10 phosphat zugesetzt und gleichmaftig verteilt wird und anschlieftend der Harnstoff. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daft die 
Mischzeiten zum Einmischen der Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und 
des Harnstoffes jeweils mindestens 15 min betragen. 

15 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daft die 
Reaktionskomponenten Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und Harnstoff 
bei Raumtemperatur mit dem cellulosehaltigen Material vermischt werden. 

20 7. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daft 
Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und/oder Harnstoff mit der zur 
Aktivierung bestimmten Wassermenge vermischt werden und die so erhaltende 
Losung zur Aktivierung mit dem cellulosehaltigen Material vermischt wird. 

25 8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daft das Vermischen der 
Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und/oder des Harnstoffes mit dem 
Wasser unter Erwarmen auf Temperaturen bis zu 60 °C durchgefuhrt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, daft das 
30 cellulosehaltige Material vor der Aktivierung auf die Temperatur der Losung von 

Harnstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat in Wasser erwarmt 
wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daft das 
35 cellul sehaltig Material aus inem Gemisch verschiedener Mat riali n gebildet 

wird. 



11. Verfahr n zur Herst Hung von Filt rpapier Oder papi rartigem Vliesstoff aus fas r- 
formigem cellulosehaltigem Material fur Filter nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch folgende Verfahrensschritte: 

a) Herstellung von cellulosehaltigem Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff 
als bahn- Oder blattformiges Ausgangsmaterial in an sich bekannter Weise, 

b) Behandeln des nach Verfahrensschritt a) erhaltenen Ausgangsmaterials mit 
einer Losung von Harnstoff und Phosphorsaure und/oder Ammonium- 
phosphat in Wasser in einem Molverhaltnis Harnstoff zu Phosphor von 2,5 : 1 
bis 4,5 : 1, wobei die Wassermenge so eingestellt wird, dad im cellulose- 
haltigen Ausgangsmaterial 1 bis 8 Mol Phosphor je kg Cellulose verbleiben, 

c) einer nachfolgenden Vakuumbehandlung und Erwarmung des Ausgangs- 
materials auf eine Temperatur von 60 bis 100 °C, um das Wasser vollstandig 
auszutreiben, 

d) Durchfuhrung einer Phosphorylierung und Carbamidierung des gemaft den 
Verfahrensschritten b) und c) behandelten Ausgangsmaterials bei einer 
Temperatur von 125 bis 155 °C unter Vakuum und wahrend einer 
Reaktionszeit von mindestens 15 Minuten und 

e) anschlieftendem Abkuhlen und phosphatfrei Waschen und abschlieftendem 
Trocknen des behandelten Ausgangsmaterials. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daft das 
angelegte Vakuum auf einen Wert von 50 bis 200 Torr eingestellt wird. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daft das 
phosphorylierte und carbamidierte cellulosehaltige Fasermaterial vor dem 
Waschen und Trocknen durch Behandlung mit einer Kochsalzlosung von der 
Ammonium-Form in die Natrium-Form umgewandelt wird. 



Zusammenfassung 

Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff 

5 

Die Erfindung betrifft Filter aus Filterpapier oder aus papierartigem Vliesstoff, die 
teilweise oder vollstandig aus faserfdrmigem cellulosehaltigem Material bestehen. 

10 Ausgehend von den Nachteilen des bekannten Standes der Technik, sollen Filter 
geschaffen werden, die sich durch eine hohe Filterkapazitat auszeichnen und 
zusatzlich noch in der Lage sind, unerwunschte Fremd- oder Begleitstoffe im Filter- 
medium aufzunehmen und zu binden. 

Als Losung wird ein Filter vorgeschlagen, bei dem das cellulosehaltige Material 
15 zumindest teilweise mit Harnstoff carbamidiert und mit Phosphorsaure oder 

Ammoniumphosphat phosphoryliert ist, bis zu einem in Form von Carbamidgruppen 
vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 bis 4 % und einem Phosphorgehalt von 3 bis 8 %. 
Ferner wird ein geeignetes Herstellungsverfahren vorgeschlagen. 
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